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Методами оптической, лазерной и электронной микроскопии проведен сравнительный ана-

лиз структурных особенностей приповерхностных слоёв монокристаллических пластин 

ниобата лития с заданным распределением примесей производства Кубанского госунивер-

ситета и Crystal Technology (США). Методом модовой спектроскопии сделан сравнительный 

анализ характеристик (приращение показателя преломления и глубина) планарных протоно-

обменных волноводов. Показано, что состояние приповерхностных слоёв исследуемых мо-

нокристаллических пластин ниобата лития с заданным распределением примесей по его 

длине существенно отличается от качества пластин производства Crystal Technology. Иссле-

дуемые образцы ниобата лития с заданным распределением примесей по его длине содержат 

множество царапин и точек на поверхности, а также дефектный приповерхностный слой 

глубиной 15 мкм, что значительно уступает характеристикам образцов производства Crystal 

Technology. Однако характеристики сформированных планарных протонообменных волно-

водов на кристаллах обоих производителей по своим значениям очень близки друг к другу, 

что дает возможность применения указанных кристаллов при производстве интегрально-

оптических схем при условии повышении качества обработки их поверхности. 
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Different methods (optical, laser, and electron microscopy) used to compare of the structural fea-

tures of the near-surface layers of single-crystal lithium niobate plates with a predetermined distri-

bution of impurities along its length and lithium niobate from Crystal Technology (USA). Investi-

gation of optical characteristics (refractive index and depth of planar waveguide) was performed 

using the method of mode spectroscopy, and also the obtained characteristics were compared with 

the parameters sample of Crystal Technology. It is shown that the characteristics of planar proton-

exchange waveguides are very similar in their values to each other. However, the state of the near-

surface layers of the investigated single-crystal lithium niobate plates with a predetermined distri-

bution of impurities along its length is significantly different from the quality of the plates pro-

duced by Crystal Technology. The investigated samples of lithium niobate with a predetermined 

distribution of impurities along its length contain many scratches and points defects on the surface, 

as well as defective near-surface layer with a depth of 15 μm, which is significantly worse than 

sample produced by Crystal Technology. It is impossible to use such lithium niobate plates in the 

manufacture of integral optics elements (channel waveguides, electrodes). Multiple surface defects 

will significantly reduce the quality of structures, up to their complete rejection. 
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1. Введение 

Ниобат лития (НЛ) обладает привлекательными 

свойствами, такими как широкое окно прозрачно-

сти, высокие нелинейные и электрооптические ко-

эффициенты, аномально высокая температура Кю-

ри. Материал с такими характеристиками очень 

интересен для фотонных интегральных устройств 

и систем на их основе [1]. 

Известно, что после полировки пластин НЛ об-

разуются приповерхностные слои с повышенной 

концентрацией дефектов, в том числе дислокаций 

[2 - 4]. Структура и свойства этих приповерхност-

ных слоев существенно отличаются от структуры и 

свойств остального материала [5]. 

Увеличение концентрации дефектов в области, 

где создают протонообменные волноводы, являет-

ся важным с точки зрения подвижности ионов Н
+
. 

В кристаллах с повышенной дефектностью по-

верхностного слоя протонный обмен должен про-

исходить более интенсивно, с образованием фаз с 

высоким содержанием ионов Н
+
, отличающихся от 

исходного кристалла, как по параметру решетки, 

так и по типу симметрии. Образование таких фаз 

во многих случаях является нежелательным, так 

как приводит к уменьшению электрооптических 

коэффициентов [6]. Кроме того, указанные фазы 

являются неравновесными и требуют проведения 

длительного отжига для стабилизации структуры 

кристалла. 

В работах [7, 8] отмечено, что наличие большо-

го числа дефектов и царапин на поверхности пла-

стин НЛ будет влиять не только на качество фото-

литографической маски при создании элементов 

интегральной оптики, но и на характеристики про-

тонообменных волноводов. Дефекты фотолито-

графической маски приводят к повышению шеро-

ховатости боковых стенок волноводов, что 

обусловливает заметное увеличение оптических 

потерь. 

Целью данной работы являются исследование 

структурных особенностей приповерхностных 

слоев монокристаллических пластин НЛ Z-среза с 

заданным распределением примесей, а также 

оценка их применимости для создания протонооб-

менных волноводов. 

2. Методы исследования 

Исследуемые образцы представляли собой пла-

стины стехиометрического НЛ Z-среза толщиной 3 

мм и диаметром 2.5 см, выращенные модифициро-

ванным методом Чохральского в рамках гранта 

РФФИ номер 16-48-230209 «Исследование муль-

тифункциональных логических элементов на гра-

диентных PPLN». Модификация метода заключа-

лась в том, что вытягивание монокристалла НЛ из 

расплава происходило с заданной концентрацией 

основных компонентов в тигле. Подробно данная 

методика выращивания кристаллов НЛ описана 

в патенте [9]. 
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Оптические измерения поверхности образцов 

НЛ проводились с помощью микроскопа Olympus 

MX61 при увеличении 50× с использованием ме-

тода темного поля в поляризованном излучении со 

временем экспозиции 200 мс. 

Рельеф поверхности НЛ изучали с помощью 

лазерного модуляционно-интерференционного 

микроскопа МИМ-340 фирмы Швабе с разрешени-

ем 0.1 нм по вертикали и 10–100 нм в плоскости 

объекта. Длина волны излучения лазера составляла 

405 нм. 

Структуру приповерхностных слоёв образцов 

НЛ исследовали следующим образом. Сначала 

толщину образцов вручную доводили до 1 мм с 

помощью наждачной бумаги. Далее проводили ца-

рапину с помощью алмазного индентора, и образ-

цы ломали вручную вдоль сделанной царапины. 

Электронно-микроскопические исследования про-

водили с помощью микроскопа Hitachi S3400N. 

Снимки были получены в режиме вторичных элек-

тронов при ускоряющем напряжении 20 кВ. Ис-

следовалась сторона излома, противоположная 

той, на которой проводилась царапина. 

Протонный обмен (ПО) производили в закры-

том реакторе при следующих параметрах: нагрев 

до 190 °С с последующей выдержкой в течение 

124 минут при данной температуре. После протон-

ного обмена образцы подвергались отжигу по сле-

дующей схеме: нагрев до 350 °С с выдержкой 308 

минут и последующим охлаждением в печи. Глу-

бину волновода и его приращение показателя пре-

ломления определяли с помощью метода призмен-

ного ввода, измеряя эффективные показатели 

преломления волноводных мод на длине волны 

λ = 0.633 мкм. 

3. Экспериментальные результаты и их 

обсуждение 

Результаты оптической микроскопии представ-

лены на рис. 1, 2. Качество поверхности исследуе-

мого образца НЛ (рис. 1) сравнивали с серийно 

производимым монокристаллом НЛ производства 

Crystal Technology (США) (рис. 2). Как видно из 

микрофотографии, на поверхности исследуемого 

образца содержится множество разнонаправлен-

ных царапин и точечных дефектов, распределен-

ных по всей площади. В качестве точечных дефек-

тов могут выступать оставшиеся после полировки 

частицы полирующего порошка. На поверхности 

образца производства Crystal Technology содер-

жится незначительное количество точечных де-

фектов. 

Сравнительный анализ рельефа поверхности 

показал, что шероховатость исследуемой пластины 

НЛ в 6 раз превышает значение для пластин Crystal 

Technology (табл. 1). Однако шероховатость об-

разца Crystal Technology также незначительно пре-

вышает пороговое значение по своей величине. 

Таблица 1. Сравнение качества поверхности 

пластин НЛ 

Тип Шероховатость, нм 

Crystal Technology 0.9±0.1 

Исследуемый образец 6±2 

Паспортные данные Crystal 

Technology 
<= 0.7 

Кроме этого, исследуемые пластины НЛ не 

удовлетворяют параметрам, требуемым для ис-

пользования их при производстве элементов инте-

гральной оптики (не более 10 царапин на 100 % 

площади поверхности). 

Ввиду того, что протонообменные волноводы 

создают в приповерхностном слое, глубина кото-

рого не превышает обычно 10 мкм, необходимо 

провести исследование связи между структурой 

приповерхностных слоёв после излома и характе-

ристиками оптических волноводов, получаемых в 

этих слоях (приращение показателя преломления, 

глубина волновода). 

На рис. 3, 4 представлены результаты СЭМ об-

разцов НЛ после излома. 

 

 
Рис. 1. Поверхность исследуемых образцов НЛ  

 

 
Рис. 2. Поверхность образцов НЛ производ-

ства Crystal Technology 

 

Электронно-микроскопические исследования 

проводили на свежих сколах образцов монокри-

сталлических пластин НЛ. Выбор именно такой 



72 А. В. Сосунов, С. С. Мушинский, Р. С. Пономарев и др. 

методики обусловлен тем, что свежий скол образ-

ца дает дополнительную информацию о состоянии 

материала, поскольку получается за счет движения 

трещины, обусловленного реальной дефектной 

структурой кристалла. 

 

 
Рис. 3. Поперечное сечение исследуемого об-

разца НЛ после излома 

 

 
Рис. 4. Поперечное сечение образца Crystal 

Technology после излома 

 

Движение трещины и образуемые в ходе ее 

движения структуры, несомненно, связаны с нали-

чием в приповерхностном слое повышенной, по 

сравнению с объемом вещества, концентрации де-

фектов, в том числе повышенной плотностью дис-

локаций. Максимальная глубина залегания де-

фектного приповерхностного слоя для 

исследуемого образца составила около 20 мкм 

(рис. 3), а для образца производства Crystal Tech-

nology ~ 7 мкм (рис. 4). При этом толщина данного 

слоя для обоих производителей варьируется вдоль 

всего поперечного сечения пластины. 

Результаты модовой спектроскопии ПО-

волноводов представлены в табл. 2. Существенные 

отличия между исследуемым образцом НЛ и об-

разцом производства Crystal Technology в качестве 

поверхности, структуре и глубине дефектного 

приповерхностного слоя незначительно сказыва-

ются на характеристиках планарных протонооб-

менных слоёв. Приращение показателя преломле-

ния образца Crystal Technology несущественно 

превышает значение того же параметра для иссле-

дуемого образца НЛ, а по глубине залегания (δ) 

они очень близки. 

 

Таблица 2. Сравнение характеристик  

образцов НЛ после ПО 

Тип Δne δ, мкм 

Сrystal Technology 0,0258±0,0002 4,73 

Исследуемый образец 0,0251±0,0002 4,70 

 

Объясняется этот факт тем, что визуально сетка 

дислокаций образца Crystal Technology гуще, чем 

для исследуемого образца, и концентрация прото-

нов незначительно может увеличиваться в ходе 

процесса ПО. 

4. Заключение 

Проведен сравнительный анализ характеристик 

протонообменных волноводов (приращение пока-

зателя преломления и глубина волновода) исследу-

емых образцов НЛ с заданным распределением 

примесей по его длине с серийно производимым 

монокристаллом производства Crystal Technology. 

В результате работы определено, что характери-

стики планарных волноводов, сформированных на 

поверхности исследованных образцов, практиче-

ски совпадают. 

Также изучены структурные особенности при-

поверхностных слоев исследуемых пластин НЛ 

(входной контроль) и проведен их сравнительный 

анализ с образцами Crystal Technology. Исследуе-

мые образцы НЛ по структуре и качеству поверх-

ности значительно уступают образцам Crystal 

Technology и в связи с наличием большого числа 

дефектов и царапин они не могут быть использо-

ваны для изготовления элементов интегральной 

оптики, так как это неизбежно будет приводить к 

низкому качеству канальных волноводов, обуслов-

ленному шероховатостью и неровностями боковых 

стенок. Однако усовершенствование качества по-

лировки поверхности образцов позволит использо-

вать их для изготовления чипов интегрально-

оптических схем. 
 

Работа выполнена при поддержке РФФИ (грант 

№ 17-43-590309) 
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